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Verfahren zum Piqmentieren von Holz 

Hintergrund der Erfindung sind zusammengesetzte Holzmaterialien, welche erst nach der 
Einfarbung verarbeitet werden sollen. Dabei werden durchgefarbte dunne Holzplatten 
zusammen geklebt, geformt und dann unter verschiedensten Winkein geschnitten, so dass 
kunstvolle Effekte entstehen. Diese Materialmen konnen insbesondere zur Hersteliung von 
Designartikeln oder fur dekorative Zwecke verwendet werden. Die Anforderungen bezuglich 
Lichtstabilitat und Durchfarbung sind daher wesentlich hoher, als bei ublichen Holzfurnieren. 
Insbesondere essentiell ist eine sehr homogene Durchfarbung der einzelnen Holzplatten, 
auch bei grosseren Dicken, da deren Kern durch den Kunstschnitt sichtbar wird. 

JP-A-54/1 1 3403 offenbart ejn Verfahren zur homogenen Farbung von Holzfurnieren, worin 
das Holz zuerst in der Hitze mit einer Lauge, darunter Natriumacetat und Natriumbicarbonat, 
bei pH 10 behandelt wird, und erst dann mit einem geeigneten Farbstoff, zum Beispiel mit 
C.I. Acid Blue 171, eingefarbt wird. 

JP-A-61/41503 offenbi H |gj^ ^^afe homogenen Farbuna vonHplffurnieren mit 
einem anionischen Direktfarbstoff, wobei das Optimum erreicht wird, wenn ein massig 
losliches Salz, darunter Natriumbicarbonat, in gesattigter Konzentration verwendet wird. 

Diese Farbstoffe weisen jedoch fur obengenannte Anwendungen nicht im erwunschten Mass 
befriedigende Echtheiten auf, insbesondere in Aussenanwendungen oder wenn sie dem 

Sonnenlichi exponien sine, oeispielsweist als W^noplEtier. in einem verglaster. Flu,. 

WO-98/58027 offenbart die Farbung von pordsen Materialien, darunter Holz, ausgehend von 
loslichen Pigmentvorl^ufern. Die Pigmentierung ist jedoch an der Oberflache starker, als im 
Innern des Materials. Es hat sich zudem herausgestellt, dass die Anwese_otieLUineL.SaiJre_ 
als Katalysator zur Regenierierung der meisten Pigmente notwendig ist, wenn das Holz nicht 
durch Uberhitzung auf 160°C oder mehr geschadigt werden soil. 

Es wurde nun uberraschend gefunden, dass man eine wesentlich besser durchdringende 
Pigmentierung von Holzmaterialien bekommt, wenn man Holz nacheinander mit loslichen 
Pigmentvorlaufern aus WO-98/58027 in Gegenwart einer kleinen Menge eines schwach 
basischen Salzes und mit einer organischen Saure behandelt, und erst dann das Pigment 
thermisch regeneriert. 



Die Erfindung betrifft daher ein Verfahren zum Pigmentieren von Holz, dadurch 
gekennzeichnet, dass man Holz nacheinander: 

a) mit einer Losung, enthaitend 

• von 0,01 bis 80 Gew.-%, bezogen auf die Losung, einer Verbindung der Formel 

A(B) X (I), 

worin x eine ganze Zahl von 1 bis 8 bedeutet, 

A fur den Rest eines Chromophors der Chinacridon-, Anthrachinon-, Perylen-. Indigo-, 
Chinophthalon-, Indanthron-, Isoindolinon-, Isoindolin-, Dioxazin, Azo-, Phthalocyanin- 
Oder Diketopyrrolopyrrol-reihe steht, der uberein oder mehrere Heteroatome mit x 
Gruppen B verbunden ist, wobei diese Heteroatome aus der Gruppe bestehend aus N, 
O oder S ausgewShlt sind und Teil des Restes A bilden, 

B fur Wasserstoff oder eine Gruppe der Formel _^ Q _ ^ steht, wobei mindestens 

eine Gruppe B nicht Wasserstoff ist und, wenn x eine Zahl 2 bis 8 bedeutet, die 
Gruppen B gleich oder unterschiedlich sein konnen, und . 

L eine beliebige, zur Solubilisierung geeignete Gruppe bedeutet; 
sowie 

*■ von 0,0t bit t Ge*w -7c, 0^200,61, auf cie Lg&ltic, fir,^< i bi::- : k-; ' c rr ,- 

Kat^An" (II) oder Kaf^AAn 2 " (III), 

worin Kaf fur Lithium, Natrium, Kalium oder Ammonium, An" fur Formiat, Acetat, 
Propionat, Hydrogencarbonat, und An 2 " fur Oxalat oder Carbonat stehen, 

in Wasser oder einem organischen LSsungsmittel oder einem einphasigen Gemisch 
davon behandelt, 

b) mit einer Losung, enthaitend von 0,01 bis 50 Gew.-%, bezogen auf die Losung, einer 
organischen C r C 6 Carbonsaure in Wasser oder einem organischen Losungsmittei oder 
einem einphasigen Gemisch davon behandelt, und 



c) die Verbindung der Formel (1) thermisch in ein Pigment der Formel A(H) X (IV) umwandelL 



Beim Holz handelt es sich urn ein beliebiges Hart- Oder Weichholz, wie zum Beispiel Abachi, 
Esche, Birke, Pappel. Tanne, Fichte. Fohre, Birke, Tulpenbaum. Ahorn, Vogelaugenahorn, 
Riegelahorn, Eiche, Buche, Mahagony, Myrte, Anegre, Tay (Koto), Mappa, Ruster, Zebrano, 
Carbalho. Vavona Oder Daniela. 

A bedeutet den Rest bekannter Chromophore mit der Grundstruktur A(H) X (VI). wobei 
vorzugsweise A an jedem mit x Gruppen B verbundenen Heteroatom mindestens eine 
unmittelbar benachbarte oder konjugierte Carbonylgruppe aufweist, wie beispielsweise 







worin Z zum Beispiel fur — ^~ NH 2 • — C~NH 2 oder — CHj-NH 2 steht; 

O 



sowie jeweils alle bekannten Derivate davon. 

Insbesondere nennenswert sind diejenigen loslichen Chromophore, worin es sich beim 
j^m^ (IV)jjm^Colour Index Pigment Yellow 13, Pigment Yellow 73, 

Pigment Yellow 74, Pigment Yellow 83, Pigment Yellow 93, Pigment Yellow 94, Pigment 
Yellow 95, Pigment Yellow 109, Pigment Yellow 110, Pigment Yellow 120, Pigment Yellow 
128, Pigment Yellow 139, Pigment Yellow 151, Pigment Yellow 154, Pigment Yellow 175, 
Figmeni >ellow 'j 60, Figment Yellow .'i&'i, rigmeru *; enov. ')tt, rig-mem Yellow 
Pigment Orange 31, Pigment Orange 71, Pigment Orange 73, Pigment Red 122, Pigment 
Red 144, Pigment Red 166, Pigment Red 184, Pigment Red 185, Pigment Red 202, 
Pigment Red 214, Pigment Red 220, Pigment Red 221, Pigment Red 222, Pigment Red 
242, Pigment Red 248, Pigment Red 254, Pigment Red 255, Pigment Red 262, Pigment 
Red 264, Pigment Brown 237Pigment Brown 41, Pigment Brown 42, Pigment Blue 25, 
Pigment Blue 26, Pigment Blue 60, Pigment Blue 64, Pigment Violet 19, Pigment Violet 29, 
Pigment Violet 32, Pigment Violet 37, 3,6-Di(4 , 'Cyano-phenyl)-2 f 5-dihydro-pyrrolo- 
(3,4-c]pyrrol-1,4-dion, 3,6-Di(3,4-dichloro-phenyl)-2,5-dihydro-pyrrolo[3,4-c]pyrroU1,4-dion 
oder 3-Phenyl-6-(4 , -tert.-butyUphenyl)-2,5-dihydro-pyrrolo[3,4-c]pyrrol-1 ,4-dion handelt. 



Weitere Beispiele sind von Willy Herbst und Klaus Hunger in "Industrial Organic Pigments" 
beschrieben (ISBN 3-527-28161-4, VCH / Weinheim 1993). 



In der Regel weisen diese loslichen Pigmentvorlaufer keine deprotonierbare Carbon- Oder 
Sulfonsaurengruppen auf. 

1 1 ?« ft 

Bevorzugt steht L fur eine Gruppe der Formel — H-R, — c— C=C-R 

A 1 i 7 

' 4 /=VR 10 <W" 



-C-CEC~R 9 , — c 



— ^ ,) Oder — q-x-i^. worin R 1( R 2 und R 3 



unabhangig voneinander d-dAlkyi bedeuten, 

R 4 und R 8 unabhangig voneinander d-dAlkyl, durch 0, S oder N(R l2 ) 2 unterbrochenes 
Ct-CeAlkyl, unsubstituiertes oder durch d-CeAlkyl, d-dAlkoxy, Halogen, Cyano oder Nitro 
substituiertes Phenyl oder Bipheny! bedeuten, 

R 5 , R 6 und R 7 unabhangig voneinander Wasserstoff oder d-CeAlkyl bedeuten, 

R 9 Wasserstoff, d-CeAlkyl oder eine Gruppe der Formel — C-R 13 , ~CH^ ^ 14 
n 

oder — C-0-R 15 bedeutet, 

R 10 und R n unabhangig voneinander Wasserstoff, d-CeAlkyl, d-dA!koxy, Halogen, Cyano, 
Niug, N(R 12 ) 2 unsubsmuienes oder ourch r,cloc;er,. Cyanc, : -:iuc, C oca 
d-CeAlkoxy substituiertes Phenyl bedeuten, 

R12 und R, 3 CrCeAlkyl, R t4 Wasserstoff oder d-CeAlkyl und R 15 Wasserstoff, d-CoAlkyl, 
unsubstituiertes oder durch d-CeAlkyl substituiertes Phenyl bedeuten, 

Q unsubstituiertes oder einfach oder mehrfach mit d-CeAlkoxy, d-CsAlkythio oder 
d-C 12 Dialkylamino substituiertes p.q-CrCeAlkylen bedeutet, wobei p und q unterschiedliche 
Positionszahlen sind, 

X ein Heteroatom, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus N, O oder S bedeutet, wobei 
m wenn X gleich O oder S ist fur die Zah! 0 und wenn X gleich N ist fur die Zahl 1 steht, und 



L, und l_ 2 unabhangig voneinander unsubstituiertes oder einfach oder mehrfach mit 



C r C 12 Alkoxy, C r C l2 Alkylthio, C 2 -C 24 Dialkylamino, C 6 -C 12 Aryloxy, C 6 -C 12 Arylthio, 
C 7 -C 24 Aikylarylamino oder C 12 -C 24 Diarylamino substituiertes C-CgAlkyl oder 
Hp'.q'-Cz-CsAlkylenJ-Z-ln-CrCeAlkyl sind, wobei n eine Zahl von 1 bis 1000 ist, p' und q' 
unterschiedliche Posttionszahlen sind, jedes 2 unabhangig von den anderen ein Heteroatom 
O, S oder mit C r C 12 Alkyl substituiertes N bedeutet, und Cz-CeAlkylen in den sich 
wiederholenden Einheiten [-CrCeAlkylen-Z-] gleich oder verschieden sein kann, 

und U und L 2 gesattigt oder 1- bis 10-ma! ungesattigt sein konnen, ununterbrochen oder an 
beliebigen Stellen durch 1 bis 10 Gruppen, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus 
-(C=0)~ und -CeH^, unterbrochen sein konnen, und keine oder 1 bis 10 weitere 
Substituenten, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Halogen, Cyano oder Nitro, 
tragen kdnnen. 

Von besonderem Interesse sind Verbindungen der Forme! (I), worin L fur CrCgAlkyl, 

Cz-CsAlkenyl oder Q - X - L t steht, worin Q C r C4Alkylen, und 
L, und L 2 [-C 2 -C 12 Alkylen^Z-] n -C r C 12 A!kyl oder einfach oder mehrfach mit CrdsAlkoxy, 
C r C 12 Alkythio oder C 2 -C 24 Diaikylamino substituiertes C r C 12 Alkyl bedeuten, und m und n die 
zuvor gegebene Definition haben. 

Von ganz besonderem Interesse sind Verbindungen der Formel (I), worin L fur C 4 -C 5 Alkyl J 

CVCsAlkenyl oder — Q " X - L 1 steht, worin Q C 2 -C4Alkylen bedeutet, X fur O und m fur 
Null stehen, und L, [-CrC^AIkylen-OHn-d-C^AIkyl oder einfach oder mehrfach mit 
C r C 12 Alkoxy substituiertes d-C^AIkyl ist, insbesondere jene, worin -Q-X-fur eine Gruppe 
der Formel ~C(CH 3 ) 2 ~CH 2 -0-- steht. 

Alkyl oder Alkylen kann geradkettig, verzweigt, monozyclisch oder polyzyclisch sein. 

C r C 12 Alkyl ist daher zum Beispiel Methyl, Ethyl, n-Propyl, Isopropyl, n-Butyl, sec-Butyl, 
Isobutyl, tert.-Butyl, Cyclobutyl, n-Pentyl, 2-Pentyl, 3-Pentyl, 2,2-Dimethylpropyl, Cyclopentyl, 
Cyclohexyl, n-Hexyl, n-Octyl, 1,1,3,3-Tetramethylbutyl, 2-Ethylhexyl, Nonyl, Trimethyl- 
cyclohexyl, Decyl, Menthyl, Thujyl, Bornyl, 1-Adamantyl, 2-Adamantyl oder Dodecyl. 

Falls C 2 -C, 2 Alkyl em- oder mehrfach ungesattigt ist, handelt es sich urn C 2 -C ]2 Alkenyl, 



C 2 -C 12 Alkinyl, C 2 -C n2 Alkapolyenyl oder C 2 - C 12 AlkapolyinyI, wobei zwei Oder mehr 
Doppelbindungen gegebenenfalls isoliert oder konjugiert sein konnen, wie zum Beispiel 
Vinyl, Ally!, 2-Propen-2-yi, 2-Buten-1-yl, 3-Buten-1-yl, 1,3-Butadien-2-yl, 2-Cyclobutervl-yl, 
2-Penten-1-yl, 3-Penten-2-yl, 2-Methyl-1-buten-3-yl, 2-Methyl-3-buten-2-yl, 3-Methyl-2-buten- 
1-yl, 1,4-Pentadien-3-yl ( 2-Cyclopenten-1-yl, 2-Cyclohexen-1-y|, 3-Cyclohexen-1-yl. 

2.4- Cyclohexadien-1-yl ( 1-p-Menthen-8-yl, 4(10>Thujen-10-yl, 2-Norbornen-1-yl, 

2.5- Norbornadien-l-yl, 77-Dimethyl-2,4-norcaradien-3-yl oder die verschiedenen Isomeren 
von Hexenyl, Octenyl, Nonenyl, Decenyl oder Dodecenyl. 

C 2 -C4Alkylen ist zum Beispiel 1,2-Ethylen, 1,2-Propylen, 1,3-Propylen, 1,2-Butylen, 
1,3-Butylen, 2,3-Butylen, 1,4-Butylen Oder 2-Methyl-1,2-propylen. C 5 -C 12 Alkylen ist zum 
Beispiel ein Isomer von Pentylen, Hexylen, Octylen, Decylen oder Dodecylen. 

C,-C 12 Alkoxy ist O-d-C^AIkyl, bevorzugt 0-C,-C4Alkyl. 

C 6 "Ci 2 Aryloxy ist 0-C 6 -C 12 Aryl, beispielsweise Phenoxy oder Naphthoxy, bevorzugt 
Phenoxy. . 

C r C ia Alkylthio ist S-C r C 12 Alkyl, bevorzugt S-C-C^lkyl. 

C 6 -C, 2 Arylthio ist S-C 6 -C, 2 Aryl ( beispielsweise Phenylthio oder Naphthylthio, bevorzugt 
Phenylthio. 

{ 
i 

C r C 24 Dialkylamino ist N(Alkyl 1 )(Alkyl 2 ). wobei die Summe der Kohlenstoffatome in den 
beiden Gruppen Alkyl, und Alky! 2 von 2 bis 24 betragt, bevorzugt N(C r C4Alkyl)-C r C4Alkyl. 

C r C 24 A(kylaryiamino ist N(Alkyl 1 )(Aryl 2 ), wobei die Summe der Kohlenstoffatome in den 
beiden Gruppen Alkyl, und Aryl 2 von 7 bis 24 betragt, beispielsweise Methylphenylamino 
Ethylnaphthylamino oder Butylphenanthrylamino, bevorzugt Methylphenylamino oder 
Ethylphenylamino. 

C,2-C 24 Diarylamino ist NfArylOfAryb), wobei die Summe der Kohlenstoffatome in den beiden 
Gruppen Aryl t und Aryl 2 von 12 bis 24 betragt, beispielsweise Diphenylamino oder 
Phenylnaphthylamino, bevorzugt Diphenylamino. 



Halogen ist Chlor, Brom, Fluor oder Jod, bevorzugt Fluor oder Chlor, besonders bevorzugt 



Chlor. 



n ist bevorzugt eine Zahl von 1 bis 100, besonders bevorzugt eine Zahl von 2 bis 12. 

Beispiele geeigneter Verbindunden der Forme! (!) sind in EP-A-0 648 770, EP-A-0 648 817, 
EP-A-0 742 255, EP-A-0 761 772, WO-98/32802, WO-98/45757, WO-98/58027, 
WO-99/01511, CH-1 922/98, CH-2585/98, CH-702/99 und CH-1. .799 offenbart. 

Die Pigmentvoriaufer konnen einzeln, oder auch in Gemischen mit anderen Pigment- 
vorlaufern oder mit Farbmitteln, zum Beispiel fur die entsprechende Anwendung ublichen 
Farbstoffen, eingesetzt werden. Werden die Pigmentvoriaufer in Gemischen eingesetzt, so 
handelt es sich bevorzugt bei den Komponenten des Gemisches urn Komponenten, deren 
Farbe in der pigmentaren Form rot, geib, blau, grun, braun oder schwarz ist. Daraus lassen 
sich besonders naturlich aussehende Brauntone erzeugen. Gegebenenfalis zugesetzte 
Farbstoffe sind ebenfalls bevorzugt rot, gelb, blau, grun, braun oder schwarz. 

. _J3ie Methodenj^d Be dingungen zum Behandeln v on Holz und Holzprodukten sind in der 
Fachliteratur bekannt, auf welche hier ausdrucklich verwiesen wird. Zum Beispiel sind die 
Methoden und Bedingungen zur Behandlung mit Losungen in Ullmann's Encyclopedia of 
Industrial Chemistry, Vol. A28, 305-393 (5. Ausgabe 1996) und Kirk-Othmer Encyclopedia of 
Chemical Technology, Vol. 24, 579-611 (3. Ausgabe 1978) ausfuhrlich beschrieben. Die 
Applikationstemperstur ksnn erhoht sein ist jedoch zweckmassip so niedria zu halten, dass 
der geloste oder geschmolzene Pigmentvoriaufer wahrend aer fur die AppliKation benotigten 
Minimalzeit sich nicht oder nur zu einem vernachlassigbaren Teil zersetzt. Gegebenenfalis 
konnen der Losung oder Schmelze des Pigmentvorlaufers noch weitere Substanzen 
beigefugt werden, die zur Behandlung des Materials bekannt sind, wie zum Beispiel 
Fungizide, Antibiotika, Flammhemmer oderfeuchtigkeitsabstossende Substanzen. 

Als Losungsmittel kommen Wasser oder bevorzugt beliebige protische oder aprotische 
Losungsmittel in Frage, wie beispielsweise Kohlenwasserstoffe, Alkohole, Amide, Nitrile. 
Nitroverbmdungen, N-Heterozyk!en, Ether, Ketone und Ester, welche gegebenenfalis auch 
einfach oder mehrfach ungesattigt oder chloriert sein konnen, zum Beispiel Methanol, 
Ethanol, Isopropanol, Diethylether, Aceton, Methylethylketon, 1,2-Dimethoxyethan, 
1,2-Diethoxyethan, 2-Methoxyethanol, Essigs^ureethylester, Tetrahydrofuran, Dioxan, 
Acetonitril, Benzonitril, Nitrobenzol, N.N-Dimethylformamid, N,N-Dime(hylacetamid, 



Dimethylsulfoxyd, N-Methylpyrrolidon, Pyridin, Picoiin, Chinolin, Trichlorethan, Benzol, 
Toluol, Xylol. Anisol oder Chlorbenzol. Weitere Beispiele von Losungsmitteln sind in vielen 
Tabellen- und Referenzwerken beschrieben. Anstatt eines einzigen Losungsmittels kbnnen 
auch Gemische mehrerer Losungsmitteln eingesetzt werden. 

Bevorzugt sind solche Losungsmittel, welche das einzufarbende Substrat nicht oder nur sehr 
langsam atzen, und welche einen Siedepunkt zwischen 40°C und 170°C haben, 
insbesondere aromatische Kohlenwasserstoffe, Alkohole, Ether, Ketone und Ester. 
Besonders bevorzugt sind Toluol, Methanol, Ethanol, Isopropanol, 1,2-Dimethoxyethan, 
1,2-Diethoxyethan, 1-Methoxy-2-propanol, Aceton, Methylethylketon, Essigssureethylester, 
Tetrahydrofuran und Dioxan, sowie deren Gemische. 

Eine besonders bevorzugte Ausfuhrungsform ist die Verwendung eines Gemisches von 5 bis 
25 Gew.-% Wasser und von 95 bis 75 Gew.-% eines Alkohols oder Ketons, insbesondere 
Methanol, Ethanol, Isopropanol, Aceton oder Ethylmethylketon. 

Bei der organischen C r C 6 Carbonsaure handelt es sich beispielsweise urn AmeisensSure, 
Essigsaure, Propionsaure, Pivalinsaure, Oxalylsaure, MalonsSure, Bernsteinsaure oder 
Zitronensaure. Infolge ihrer hohen Polaritat und Hydrophilie sind Carbonsauren bevorzugt, 
worin das Verhaltnis von Sauerstoff zu Kohlenstoff moglichst hoch ist, insbesondere 
mindestens 1 betragt. 

Salze der i^ormei (II) oder (111) konnen auch als Gemische mehrerer Komponenien, zum 
Beispiel von 2 bis 9 Salze der Formel (II) und/oder (III), verwendet werden. Die Gesamt- 
konzentration der Salze der Formel (II) und (III) ist bevorzugt von 0,01 bis 2 Gew.-%, 
besonders bevorzugt von 0,05 bis 0,10 Gew.-%, bezogen auf die Losung. 

Ganz besonders bevorzugt betragt die Gesamtkonzentration der Salze der Formel (II) oder 
(III) von 1 bis 150 Gew.-% der Gesamtkonzentration derVerbindungen der Formel (I), 
beispielsweise von 20 bis 50 Gew.-% (II) und (III) in dunklen Farbtonen, von 50 bis 
95 Gew.-% (II) und (III) in mittleren Farbtonen und von 95 bis 125 Gew.-% (II) und (III) in 
hellen Farbtonen, jeweils bezogen auf (I). 

Die Konzentration der organischen C r C 5 Carbonsaure ist bevorzugt von 0,1 bis 20 Gew.-%, 
bezogen auf die Losung. 



Die Konzentration des Pigmentvorlaufers in Wasser oder einem Losungsmittel betrSgt 
Oblicherweise von 0,01 Gew,% bis zirka 99% der Sattigungskonzentration, wobei in einigen 
Fallen auch ubersattigte Losungen ohne vorzeitige Ausfallung des Solvats gehandhabt 
werden konnen. Bei vielen Pigmentvorlaufern liegt die optimale Konzentration urn -0,05 bis 
^10 Gew.-%, oft urn 0,1 bis 5 Gew.-% Pigmentvorlaufer, bezogen auf Wasser Oder dem 
Losungsmittel. ' 

Die Uberfuhrung des Pigmentvorlaufers in desser pigmentare Form geschieht durch 
Fragmentierung unter bekannten Bedingungen, zum Beispie! thermisch, gegebenenfalls in 
Gegenwart eines zusatzlichen Katalysators, zum Beispiel eines kationischen Photoinittators, 
welcher vor, gleichzeitig oder nach dem Pigmentvorlaufer in die Poren des porosen 
Materials eingefuhrt werden kann. Gegebenenfalls werden bevorzugt die in EP-99810107.5 
beschriebenen Katalysatoren verwendet. 

Die Fragmentierung kann einzeln, oder gleichzeitig mit einer gegebenenfalls darauffolgende 
bekannte weitere Behandlung durchgefuhrt werden, zum Beispjel beim Harten einer 
zusStzlichen transparenten Lackierungsschicht. 

Die Erwarmung kann durch beliebige Mittel erfolgen, beispielsweise durch Behandlung in 
einem thermischen Ofen oder durch eine elektromagnetische Strahlung, zum Beispiel einer 
IR- oder NIR-Strahlung, oder Mikroweilen, gegebenenfalls in Gegenwart eines Katalysators. 

Die zur FrcCmenttcrurtc notice r. Eedmpunc-en sinc ! fu r iede !<lcf = r ^cr. c !CT.pnTwor|£uferf ?r- 
sich bekannt. 

Zweckmassig betragt die Temperatur zur Umwandlung der loslichen Pigmentvorlaufern in 
die entsprechenden Pigmente von 40 bis 160°C. Bevorzugt betragt sie von 60 bis 140°C, 
besonders bevorzugt von 80 bis 120°C. Die nachfolgenden Beispiele erlautern die 
Erfindung, ohne deren Umfang einzuschrSnken (wo nicht anders angegeben, handelt es 
sich bei "% w immer urn Gewichts-%): 

Beispiel 1 : In einem 1,5 I Reaktionsgefass, das mit einem Ruhrer, Thermometer und einem 
Stickstoffzugang versehen ist, werden 50,0 g Pigment Red 222 in 500 ml o-Xylol 
suspendiert. Bei Raumtemperatur werden 4,4 g Dimethylaminopyridin und 88,7 g di-t-Amyl- 
pyrocarbonat zugegeben. Die Reaktionsmischung wird bei 23°C 16 Stunden geruhrt. 
Anschliessend wird die Losung unter vermindertem Druck bei 40°C zu einem Drittel des 
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Volumens eingeengt, dann mit 60 ml Ethanol verselzt. Unter schnellem Ruhren werden 
600 ml n-Hexan zugetropft. Das ausgefallte Produkt wird filtriert, mit Hexan gewaschen und 
bei 40°C / 20 mbar getrocknet. Man bekommt 80,7 g (98% d.Th.) eines ausgezeichnet 
reinen, hellroten Pulvers der Struktur: 




-Die^-NMR- t 4^AMJfl^^ Die 
Reinheit (Bestimmt durch HPLC): 99%. 

Beispjel 2 : Ein 50x50x0,6 mm grosses Stuck Abachiholz wird 16 Stunden bei 100°C in eine 
Losung von 3,0 g der Verbindung gemass Beispiel 1 und 0,2 g NaHC0 3 in 92 g Dowanol® 
33-B (1-Methoxy-2-propanol) und 5 g Wasser getaucht Das Holz wird nach der Farbung 
herausgenommen, 45 Minuten an der Lutt vorgetrocknet unci aann 15 Minuten bei 80X / 
150 mbar getrocknet. Dann taucht man es wahrend 2 Stunden in eine Losung von 5 g 
Zitronensaure in 95 ml Wasser und trocknet es anschliessend 30 Minuten bei 140°C. Die 
optische Kontrolle an einem Schragschnitt zeigt eine homogene Durchfarbung. 

Beispiel 3 : Man verfahrt wie in Beispiel 2, verwendet jedoch 0,1 g Natriumacetat, 87 g 
Dowanol® 33-B und 10 g Wasser. Die Resultate gleichen denjenigen von Beispiel 2. 

Beispiel 4 : Ein 110x32x0,8 mm grosses Stuck gebleichtes Abachiholz wird 6 Stunden bei 
1 10°C in eine Losung von 0,08 g der Verbindung gemass Beispiel 1 und 0,1 g NaHC0 3 in 
85 g Dowanol® 33-B und 15 g Wasser getaucht. Das geschlossene Gefass wird rotiert. Das 
Holz wird nach der Farbung herausgenommen und gemass Beispiel 2 weiterbehandelt Die 
optische Kontrolle an einem Schragschnitt zeigt eine homogene Durchfarbung. 
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Patentanspruche : 

1. Verfahren zum Pigmentieren von Holz, dadurch gekennzeichnet, dass man Holz 
nacheinander: 

a) mit einer Losung, enthaltend 

• von 0,01 bis 80 Gew.-%, bezogen auf die Losung, einer Verbindung der Formel 

A(B) X (I), 

worin x eine gsnze Zahl von 1 bis 8 bedeutet, 

A fur den Rest eines Chromophors der Chinacridon-, Anthrachinon-, Perylen-. Indigo-, 
Chinophthalon-, Indanthron-, Isoindolinon-, Isoindolin- Dioxazin, Azo-, Phthalocyanin- 
oder Diketopyrrolopyrrol-reihe steht, der uber ein oder mehrere Heteroatome mit x 
Gruppen B verbunden ist, wobei diese Heteroatome aus der Gruppe bestehend aus N, 
O oder S ausgewahlt sind und Teil des Restes A bilden, 
■ c - ■ • - - 

t. = — , : I \ "\ o . , 

B furWasserstoff oder eine Gruppe der Former ' [| ~ / sieht, wobei mindestens 

eine Gruppe B nicht Wasserstoff ist und, wenn x eine Zahl 2 bis 8 bedeutet, die 
Gruppen B gleich oder unterschiedlich sein konnen, und 

L eine beliebige, zur Solubilisierung geeignete Gruppe bedeutet; 

sowie 

• von 0,05 bis 5 Gew.-%, bezogen auf die Losung, eines Salzes der Formel 

Kat + *An" (II) oder KatM^An 2 - (III), 

worin Kat 4 fur Lithium, Natrium, Kalium oder Ammonium, An" fur Formiat, Acetatr- 
Propionat, Hydrogencarbonat, und An 2 " fur Oxalat oder Carbonat stehen, 

in Wasser oder einem organischen Losungsmittel oder einem einphasigen Gemisch 
davon behandelt, 

b) mit einer Losung, enthaltend von 0,01 bis 50 Gew.-%, bezogen auf die Losung, einer 
organischen C r C 6 Carbonsaure in Wasser oder einem organischen Losungsmittel oder 
einem einphasigen Gemisch davon behandelt, und 

c) die Verbindung der Formel (I) thermisch in ein Pigment der Formel A(H) X (IV) umwandelt. 
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2. Verfahren gemass Anspruch 1, worin es sich es sich beim Pigment der Forme! A(H) X (IV) 



urn Colour Index Pigment Yellow 13, Pigment Yellow 73, Pigment Yellow 74, Pigment Yellow 
83, Pigment Yellow 93, Pigment Yellow 94, Pigment Yellow 95, Pigment Yellow 109, 
Pigment Yellow 110, Pigment Yellow 120, Pigment Yellow 128, Pigment Yellow 139, 
Pigment Yellow 151, Pigment Yellow 154, Pigment Yellow 175, Pigment -Yellow 180, 
Pigment Yellow 181, Pigment Yellow 185, Pigment Yellow 194, Pigment Orange 31, Pigment 
Orange 71, Pigment Orange 73, Pigment Red 122, Pigment Red 144, Pigment Red 166, 
Pigment Red 184, Pigment Red 185, Pigment Red 202, Pigment Red 214, Pigment Red 
220, Pigment Red 221, Pigment Red 222, Pigment Red 242, Pigment Red 248, Pigment 
Red 254, Pigment Red 255, Pigment Red 262, Pigment Red 264, Pigment Brown 23, 
Pigment Brown 41, Pigment Brown 42, Pigment Blue 25, Pigment Blue 26, Pigment Blue 60, 
Pigment Blue 64, Pigment Violet 19, Pigment Violet 29, Pigment Violet 32, Pigment Violet 
37, 3,6-Di(4 , -cyano-phenyl)-2,5-dihydro-pyrrolo[3,4-c]pyrrol-1 ,4-dion, 3,6-Di(3,4-dichloro- 
phenyl)-2,5-dihydro-pyrrolo[3,4-c]pyrroI-1,4-dion Oder S-Phenyl-e^'-tert.-butyl-phenyO^.S- 
dihydro-pyrrolo[3,4-c]pyrrol-1 ,4-dion handelt. 



worin R,, R 2 und R 3 unabhangig voneinander CrCeAlkyl bedeuten, 

R 4 und R 0 unabhangig voneinander CrCeAlkyl, durch 0, S Oder N(R, 2 ) 2 unterbrochenes 
Ci-CfiAlkyl, unsubstituiertes Oder durch CrCeAlkyl, CrCeAlkoxy, Halogen, Cyano oder Nitro 
substituiertes Phenyl oder Biphenyl bedeuten, 

R 5 , R 6 und R 7 unabhangig voneinander Wasserstoff oder CrCeAlkyl bedeuten, 



3. Verfahren gemass Anspruch 1 , worin L fur eine Gruppe der Formel 



— R 2 . 

R- 




C— CEC-R, 




R 9 Wasserstoff, CrCeAlkyl oder eine Gruppe der Formel 

O 
it 

oder — C~0-R, 5 bedeutet, 




R,o und R n unabhangig voneinander Wasserstoff, CrCeAlkyl, C,-CeAlkoxy, Halogen, Cyano, 
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Nitro, N(R 12 ) 2 unsubstituiertes oder durch Halogen, Cyano, Nitro, d-dAlky! Oder 
d-dAlkoxy substituiertes Phenyl bedeuten, 

R 12 und R 13 Ct-CeAlkyl, R 14 Wasserstoff oder d-dAlkyl und R 15 Wasserstoff, C l -C 6 Alkyl, 
unsubstituiertes oder durch d-C&Alkyl substituiertes Phenyl bedeuten, 

Q unsubstituiertes oder einfach oder mehrfach mit d-C&Alkoxy, d-CsAlkythio oder 
C 2 -C 12 Dialkylamino substituiertes p.q-d-dAlkylen bedeutet, wobei p und q unterschiedliche 
Positionszahlen sind, 

X ein Heteroatom, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus N, O oder S bedeutet, wobei 
m wenn X gleich O oder S ist fur die Zahl 0 und wenn X gleich N ist fur die Zahl 1 steht, und 

L, und L 2 unabhangig voneinander unsubstituiertes oder einfach oder mehrfach mit 
d-d 2 Alkoxy, d-d 2 A!kylthio, C 2 -C 24 Dialkylamino, C 6 -C 12 Aryloxy, C 6 -d 2 Arylthio, 
d-C 24 Alkylarylamino oder d2-d«Diarylamino substituiertes d-CeAlkyl oder * 
Hp , ,q , -C r C 6 Alkylen)~Z-] n -C r C 6 AlkyI sind, wobei n eine Zahl von 1 bis 1000 ist, p' und q' 
unterschiedliche Positionszahlen sind, jedes Z unabhangig von den anderen ein Heteroatom 
O, S oder mit d-d 2 Alky! substituiertes N bedeutet, und d-CeAlkylen in den sich 
wiederholenden Einheiten [-d-dAlkylen-Z-] gleich oder verschieden sein kann, 

und L, und L 2 gesattigt oder 1- bis 10-mal ungesattigt sein konnen, ununterbrochen oder an 
beliebigen Stellen durch 1 bis 'i0 Grupper., ausgewanl'i aus oer Gruppe bestehtnc aus 
-(C=0)- und -C 6 H 4 - unterbrochen sein konnen, und keine oder 1 bis 10 weitere 
Substituenten, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Halogen, Cyano oder Nitro, 
tragen konnen. 

4. Verfahren gemass Anspruch 1, worin es sich bei der Carbonsaure urn AmeisensSure, 
Essigsaure, Propionsaure, Pivalinsaure, Oxalylsaure, MalonsSure, Bernsteinsaure oder 
Zitronensaure handelt. 

5. Verfahren gemass Anspruch 1, worin die Gesamtkonzentration der Salze der Formel (II) 
oder (III) von 1 bis 150 Gew.-% der Gesamtkonzentration der Verbindungen der Formel (I) 
betragt . 

6. Verfahren gemass Anspruch 1, worin das einphasige Gemisch aus 5 bis 25 Gew.-% 
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Wasser und von 95 bis 75 Gew.-% eines Alkohols oder Ketons besteht, und die Gesamt- 
konzentration der Salze der Formel (II) und (III) von 0,01 bis 2 Gew.-%, bevorzugt von 0,05 
bis 0,10 Gew.-% betragt, bezogen auf die LGsung. 

7. Verfahren gemass Anspruch 1, worin bei der thermischen Umwandlung die Temperatur 
von 40 bis 160°C, bevorzugt von 80 bis 120°C betragt. 



Zusammenfassunq 



Verfahren zum Pigmentieren von Holz, dadurch gekennzeichnet, dass man Holz 
nacheinander: 

a) mit einer Losung, enthaltend 

• von 0,01 bis 80 Gew.-%, bezogen auf die Losung, einer Verbindung der Forme! 

A(B) X (I), 

worin x eine ganze Zahl von 1 bis 6 bedeutet, 

A fur den Rest eines Chromophors der Chinacridon-, Anthrachinon-, Perylen-, Indigo-, 
Chinophthalon-, Indanthron-, Isoindolinon-, lsoindofin- t Dioxazin, Azo- t Phthalocyanin- 
oder Diketopyrroiopyrrol-reihe steht, der uber ein Oder mehrere Heteroatome mit x 
Gruppen B verbunden ist, wobei diese Heteroatome aus der Gruppe bestehend aus N, 
O oder S ausgewahlt sind und Teil des Restes A bilden, 

O 

B fur Wasserstoff oder eine Gruppe der Forme! jj_ Q _ - steht, wobei mindestens 

eine Gruppe B nicht Wasserstoff ist und, wenn x eine Zahl 2 bis 8 bedeutet, die 
Gruppen B gleich oder unterschiedlich sein konnen, und 

L eine beliebige, zur Solubilisierung geeignete Gruppe bedeutet; 

sowie 

• von 0,05 bis 5 Gew.-%, bezogen auf die Losung, eines Salzes der Formel 

Kat 4 *An~ (II) oder Kat*« 1 AAn 2 " (III), 

worin Kaf fur Lithium, Natrium, Kalium oder Ammonium, An" fur Formiat, Acetat, ' 
Propionat, Hydrogencarbonat, und An 2 " fur Oxalat oder Carbonat stehen, 

in Wasser oder einem organischen Losungsmittel oder einem einphasigen Gemisch 
davon behandelt, 

b) mit einer Losung, enthaltend von 0,01 bis 50 Gew.-%, bezogen auf die Losung, einer 
organischen C r C 6 Carbonsaure in Wasser oder einem organischen Losungsmittel oder 
einem einphasigen Gemisch davon behandelt, und 

c) die Verbindung der Formel (I) thermisch in ein Pigment der Formel A(H) Jf (IV) umwandelt. 



